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Referat
Lähialueen heijastusinfrapunaspektroskopia (NlR) on nopea menetelmä, jolla on mahdollista
tutkia aineiden kemiallisia ja fysikaalisia ominaisuuksia. NIR-spektrometr¡a mahdollistaa
mittausten tekemisen suoraan jauhemaisesta materiaalista. Kuituoptisen mittauskärjen
yhdistäminen mentelmään luo mahdollisuuden suoriin prosessimittauksiin ja menetelmän
siirtämisen suoraan raaka-ainevarastoon. NIR-spektrometria soveltuu hyvin veden
tutkimiseen, sillä suurin osa NIR-alueen absorbanssialueista johtuu vedyn yli- ja
kom binaatiovärähdyks istä.
NIR-spektroskopialla saatava mittaustieto on epälineaarista ja spektrissä näkyvät piikit ovat
usein päällekkäisiä. Tämän vuoksi mittaustietoa joudutaan muokkaamaan kemometrisillä
menetelmillä. Kemometria käyttää matemaattisia, tilastotieteellisiä ja informaatioteknologisia
menetelmiä kemiallisesti merkittävän tiedon eristämiseksi suuresta määrästä mittaustietoa.
Esikäsittelymenetelmillä voidaan poistaa aineiden fysikaalisista ominaisuuksista (erityisesti
partikkelikoosta) johtuvaa vaihtelua. Hahmontunnistusmentelm illä voidaan löytää
yhtenäisyyksiä mittaustiedon välillä.
Työn ensimmäisessä osassa tutkittiin erilaisten kemometristen menetelmien kykyä luokitella
apuaineiden NIR spektrejä järkeviksi kokonaisuuksiksi. Työssä tutkittiin use¡ta er¡ä
yieisimpiä lääketeollisuudessa käytettäviä apuaineita erivalmistajilta. Spektrejä esikäsiteltiin
kolmella eri esikäsittelymenetelmällä: laskemalla toinen derivaatta sekä tekemällä MSC-
(multiplicative scatter correction)ja SNV- (standard normal variate) muunnokset. Näistä SNV
osoittautui soveltuvan parhaiten esikäsittelyyn. Spektrien luokittelussa ja samankaltaisuuden
tutkimisessa käytettiin kolmea menetelmää: laskettiin pistetulokorrelaatiokertoimet kaikkien
spektrien välille, laskettiin euklidiset etäisyydet, joita havainnollistettiin dendrogrammeilla,
sekä tehtiin pääkomponettianalyysi. Korrelaatiokertoimilla ei onnistuttu ryhmittelemään
apuaineita. Euklidisten etäisyyksien ja pääkomponettianalyysin tulokset olivat keskenään
samankaltaisia. Pääkomponettianalyysi mahdollisti lisäksierottavien tekijöiden osoittamisen.
Työn toisessa osassa tutkittiin NIR-spektrometrian soveltuvuutta pseudopolymorfisten
muutosten seuramisessa rakeistuksen aikana. Malliaineena käytetiin teofylliiniä, joka
muuttuu monohydraatiksijoutuessaan kosketuksiin veden kanssa. Vedettömän teofylliinin
muuttuminen teofylliinimonohydraatiksi pystyttiin havaitsemaan NIR-spektroskopialla. Lisäksi
kidehilassa oleva absorboitunut vesi pystyttiin erottamaan adsorboituneesta vedestä. Tämä
vahvistettiin kosteusmittauksilla, DSC: llä (differential scanning calorimetry) ja
röntg en pu lveridiffraktiokristal log rafial la.
